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La presente invention a pour objet un dextrose pulverulent de richesse 
elevee en dextrose et de forme cristalline essentiellement a, presentant une teneur 
en eau particuliere et dont les proprietes techniques d'utilisation, notamment en 
compression directe, sont ameliorees. 

La presente invention concerne encore un dextrose hydrate pulverulent de 

aptitude a Tecoulement, ainsi qu'un procede pour sa preparation. 

Au sens de 1' invention, on entend par " dextrose hydrate pulverulent un 
dextrose pulverulent presentant une teneur en eau superieure a 1%, de preference 
comprise entre 2% et 1 0 % et plus preferentiellement encore comprise entre 5 et 
9,5 %. 

Le dextrose, produit industriellement par hydrolyse de divers amidons, 
est d' usage courant, principalement en industrie alimentaire, depuis de 
nombreuses annees. 

II est avantageusement utilise dans les applications ou il y a necessite de 
disposer de produits en poudre, par exemple pour la fabrication de tablettes ou de 
comprirnes, de chocolats, de produits de viennoiserie et de patisserie, de 
compositions nutritives pour les plantes ou de divers melanges pulverulents ou il 
joue habituellement le role d 'agent edulcorant osmotique, d'agent nutritif et/ou 
d'excipient. 

Trois formes cristallines du dextrose sont classiquement decrites, i.e. le 
dextrose a monohydrate, le dextrose a anhydre et le dextrose b anhydre. 

Bien que de nombreux procedes aient ete proposes pour transformer 
directement des solutions de glucose en matieres solides de toutes formes 
cristallines, le dextrose a monohydrate reste la source quasi exclusive de dextrose 
poudre. 
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Ce dextrose a monohydrate est classiquement produit par cristallisation 
lente, par refroidissement de sirops sursatures et a forte teneur en glucose 
provenant de l'hydrolyse de rarnidon. 

Cependant, tout dextrose pulverulent constitue de cette seule espece 

5 cristalline et prepare classiquement, est generalement peu compressible, et il est 
necessaire de lui additionner des maltodextrines ou des polysaccharides pour la 
fabrication de tablettes ou de comprimes. Malgre cela, les produits ainsi prepares 
n'ont generalement pas donne satisfaction de par les problemes d' agglomeration 
et de manutention generes par les maltodextrines ou polysaccharides. 

10 Le choix du dextrose s'est alors porte sur le dextrose cristallin a anhydre, 

dextrose cristallin tres pur ayant une faible teneur en eau, i.e. au plus egale a 1 %. 

Ce dextrose a anhydre est generalement produit par cristallisation du 
glucose a des temperatures de 60 a 65°C, par exempie par evapocristallisation 
dans des autoclaves a vide pousse, et dans des conditions operatoires 

1 5 soigneusement reglees. 

Cependant, le dextrose a anhydre ainsi obtenu presente les inconvenients 
de se dissoudre relativement lentement dans I'eau et de presenter une tendance a la 
prise en masse au cours de sa dissolution. En effet, une partie du dextrose a 
anhydre se transforme, lors de cette dissolution, a nouveau en dextrose a 

20 monohydrate, qui s'agglomere et retarde d'autant la dissolution du dextrose a 
anhydre. 

II est done necessaire, pour dissoudre convenablement les deux formes a 
monohydrate et a anhydre, d'employer de I'eau a haute temperature ou d'ajouter 
progressivement le dextrose a I'eau sous agitation. 
25 Da done ete ensuite propose d'utiliser un dextrose cristallin b anhydre 

qui presente une bien meilleure vitesse de dissolution, en comparaison a celle du 
dextrose a anhydre, voire meme monohydrate. 

Cependant, il est connu des special istes de la cristallisation du dextrose 
que si le point de transition de la cristallisation du dextrose a monohydrate en 



dextrose a anhydre est d'environ 55 °C, celui du dextrose a anhydre en dextrose b 
anhydre est d'environ 110 °C. 

II s'en suit que pour obtenir le dextrose b anhydre, il faut travailler a une 
temperature tres elevee, temperature a laquelle le dextrose n'est pas tres stable. Ce 
resultat limite d'autant plus F exploitation industrielle d'un tel procede de 
cristallisation. 

La demande de brevet FR 2.398.802 decrit un dextrose pulverulent qui 
possede une bonne aptitude a l'ecoulement, qui ne s'agglomere pas, qui est 
sensiblernent exempt de gout desagieabie ei d'impuretes coiorees, mais possede 
egalement des proprietes satisfaisantes en compression. Les auteurs de ce brevet 
indiquent cependant que ce dextrose pulverulent est en fait constitue du melange 
en quantites a peu pres equivalentes de dextrose a et b anhydres. Son procede 
d'obtention par cristallisation et granulation est en outre particulierement long et 
fastidieux. 

De tout ce qui precede, il ressort qu'il existe un besoin non satisfait de 
disposer d'un dextrose hydrate pulverulent de richesse elevee en glucose et de 
haute purete cristaliine et qui presente par ailleurs une excellente compressibilite 
et une tres bonne aptitude a Tecoulement, 

La societe Demanderesse a done eu le merite d'elaborer, au prix de 
nombreuses recherches, un nouveau dextrose hydrate pulverulent. 

Le dextrose hydrate pulverulent conforme a V invention est ainsi tout 
d'abord caracterise en ce qu'il presente : 

- une richesse en dextrose au moins egale a 98 %, 

- une teneur en forme cristaliine a au moins egale a 95 %, 

- une teneur en eau superieure a 1 %, de preference comprise entre 2 % et 
10 % et plus preferentiellement encore comprise entre 5 et 9,5 %, 

- une compressibilite, determined selon un test A, au moins egale a 70 N, 
de preference au moins egale a 90 N, et encore plus preferentiellement comprise 
entre 90 et 200 N. 
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La richesse en dextrose peut etre mesuree par une methode classique de 
chromatographic en phase liquide a haute performance. Elle est ici determinee a 
une valeur au moins egale a 98 %. 

La cristallinite est une mesure de la structure cristalline ou non du 
5 produit. Cette cristallinite est determinee par la mesure de la chaleur de fusion 
effectuee au moyen d'un calorimetre d'analyse differentielle. On determine la 
cristallinite du produit en comparant sa chaleur de fusion avec celle de temoins 
cristallins contenant des proportions variables de dextrose a et b. 

La teneur en forme cristalline a du dextrose pulverulent conforme a 
10 Tinvention represente au moins 95 % en poids des formes cristallines totales dudit 
dextrose pulverulent. 

On mesure egalement l'humidite des particules par des methodes 
classiques connues par ailleurs de Thomme du metier, par exemple par la 
technique KARL-FISCHER. La teneur en eau dudit dextrose hydrate pulverulent 
15 est ainsi superieure a 1 %, et plus particulierement comprise entre 2 et 10 %. 
Comme il sera exemplifie ci-apres, les dextrose hydrates pulveruients ayant une 
teneur en eau comprise entre 5 et 9,5 % et plus particulierement comprise entre 7 
et 8 % presentent les meilleures proprietes en compression. 

La compressibilite du dextrose hydrate pulverulent conforme a 
20 Tinvention est determinee par la mise en oeuvre des deux tests A et B suivants. 

Le test A, decrit dans le brevet EP 220.103 dont la societe Demanderesse 
est titulaire, consiste a mesurer la force, exprimee en Newton, qui est 
representative de la compressibilite du dextrose hydrate pulverulent etudie. Cette 
force traduit ici la resistance a Tecrasement d'un comprime qui est cylindrique a 
25 faces convexes (rayon de courbure de 13 mm), d'un diametre de 13 mm, d'une 
epaisseur de 6 mm et d'un poids de 0,734 g, soit d'une masse volumique 
apparente de 1 ,3 g/ml. 

Le test B, qui permet de definir les dextrose hydrates pulveruients 
presentant les meilleures proprietes en compression, consiste a mesurer, sur un 



Durometre ERWEKA TBH 30, la resistance a l'ecrasement d'un cornprime 
cylindrique a faces convexes (rayon de courbure de 13 mm), d'un diametre de 
13 mm pour une epaisseur de 6 mm et un poids de 0,762 g, soit d'une masse 
volumique apparente de 1,35 g/ml. 

Les dextrose hydrates pulverulents conformes a 1' invention presentent 
ainsi une valeur de compressibilite, selon le test A, au moins egale a 70 N et 
notamment comprise entre 90 et 200 N. Par ailleurs, certains d'entre eux, plus 
compressibles, qui possedent une valeur de compressibilite selon le test A 
comprise entre 150 et 200 N, presentent en outre une valeur de compressibilite 
selon le test B au moins egale a 1 70 N, et avantageusement comprise entre 1 75 et 
300 N. 

E est surprenant qu'un dextrose hydrate pulverulent puisse presenter 
conjointement une telle richesse elevee en dextrose, i.e. au moins egale a 98 %, 
dont la forme cristalline a monohydrate represente au moins 95 % et une 
compressibilite elevee sans qu'il ne soit necessaire d'introduire d'adjuvants 
particuliers, cette compressibilite s'exprimant par des valeurs, selon ledit test A, 
au moins egales a 70 N, de preference au moins egales a 90 N et plus 
preferentiellement encore comprises entre 90 et 200 N. 

Et il est parti culierement remarquable qu'un tel dextrose hydrate 
pulverulent puisse en outre presenter, selon ledit test A, une compressibilite 
comprise entre 150 et 200 N, et egalement, selon le test B, une compressibilite au 
moins egale a 170 N, de preference comprise entre 175 et 300 N. 

A la connaissance de la societe Demanderesse, il n'existe pas de dextrose 
pulverulent hydrate dans Petat de la technique qui possede de telles proprietes de 
compression et une telle purete cristalline en dextrose. 

En effet, il est admis tres classiquement que la preparation d'un dextrose 
pulverulent ayant des proprietes de compression eievees necessite de melanger du 
dextrose a monohydrate avec des adjuvants tels que le maltose et des 
maltodextrines, ou de fabriquer des compositions mixtes de formes a et b anhydres 



6 



du dextrose, par exemple par atomisation d'un sirop de glucose a haute matiere 
seche. 

De ce fait, et contrairement a ce que Ton attendant, les dextrose hydrates 
pulverulents conformes a 1' invention presentent une compressibility 
5 remarquablement elevee pour une purete cristalline jamais atteinte par les dextrose 
monohydrates pulverulents de Part anterieur. 

A titre d'exemple, les dextrose monohydrates pulverulents 
commercialises sous les marques EMDEX®, UNIDEX® ROYAL T® et 
CANTAB® dans le domaine de la compression directe et qui sont obtenus 

10 generalement par atomisation d'un sirop de glucose d'un dextrose equivalent 
(D.E.) de 93 a 99 %, comme il est specifie dans 1' annexe 3 de la monographic 
" Dextrates " du Handbook of Pharmaceutical Excipients, presentent, selon le test 
A, des valeurs de compression au plus egales a 150 N et selon le test B, des 
valeurs de compression inferieures a 1 70 N. 

15 Une analyse fine de leur composition revele cependant qu'ils renferment 

globalement entre 5 et 6 % en poids de maltose, maltotriose et oligosaccharides de 
D.P. superieurs. 

Le dextrose hydrate pulverulent conforme a 1'invention peut etre encore 
caracterise par sa densite apparente et par son diametre moyen. 
20 La determination de la densite apparente est realisee par Tutilisation d*un 

appareil commercialise par la societe HOSOBCAWA sous la marque POWDER 
TESTER en appliquant la m&hode recomrnandee pour mesurer une densite 
apparente. 

Dans ces conditions, le dextrose hydrate pulverulent conforme a 
25 Tinvention presente une densite apparente relativement faible, generalement 
inferieure a 0,7 g/ml, de preference comprise entre 0,45 et 0,65 g/ml, et plus 
preferentiellement encore comprise entre 0,5 et 0,6 g/ml. 

Le dextrose hydrate pulverulent conforme a Tinvention presente 
generalement un diametre moyen cornpris entre 50 et 1000 um , de preference 



compris entre 100 et 500 urn. Ces valeurs sont determinees sur un granulomere 
LASER LS de marque COULTER®, par la determination de la repartition 
volumique en taille des particules de dextrose hydrate pulverulent. 

Par ailleurs, on peut egalement caracteriser ie dextrose hydrate 
pulverulent conforme a Tinvention par son aptitude a I'ecoulement, cette 
propriete convenant particulierement aux applications en compression, et a celles 
de la preparation de melanges pulverulents nutritifs. 

L'aptitude a I'ecoulement dudit dextrose est evaluee en utilisant 
I'appareil POWDER TESTER commercialise par la societe KOSOKAwA. Get 
appareil permet de mesurer, dans des conditions standardises et reproductibles, 
l'aptitude a I'ecoulement d'une poudre et de calculer une note d'ecoulement, 
encore appelee indice de Carr. Le dextrose hydrate pulverulent conforme a 
Tinvention presente une note d'ecoulement excellente, generalement d'au moins 
60, de preference comprise entre 60 et 90. Cette valeur est generalement 
superieure a celle des poudres de dextrose monohydrate cristallin de Tart anterieur 
et est equivalente aux dextrose poudres de type dextrates. 

La compressibility elevee dudit dextrose hydrate pulverulent et son 
aptitude a I'ecoulement permettent alors la production, par simple compression 
directe, de comprimes de durete elevee (de type comprimes a sucer) ou de 
comprimes de durete moyenne (de type comprimes a croquer). 

Sans vouloir etre lie par une quelconque theorie, on peut penser que les 
caracteristiques physico-chimiques precedemment citees du glucose hydrate 
pulverulent conforme a l'invention expliquent son excellente aptitude a 
I'ecoulement. Ces caracteristiques concernent en parti culier sa richesse en 
dextrose, sa purete cristalline et sa granulomere centree. 

Le dextrose hydrate pulverulent conforme a Pinvention est susceptible 
d'etre obtenu en procedant a une succession d'etapes consistant en une 6tape de 
rehumidification/granulation, a Taide d'un liant approprie d'un dextrose cristallin 
de forme essentiellement a, obtenu directement par cristallisation ou par sechage 
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partiel ou total d'un dextrose cristallin mono hydrate, puis en une etape de 
maturation/sechage du dextrose granule rehumidifie ainsi obtenu. 

Le liant peut etre constitue uniquement d'eau en quantite telle qu'elle 
permet de controler le caractere hydrate du produit final obtenu, ou d'un sirop de 
5 glucose d'une teneur variable en matiere seche, de preference comprise entre 40 et 
80 %. La fraction de matiere seche apportee par le liant est choisie de maniere a 
maintenir le taux de forme cristalline b du produit final a une valeur au plus egale 
a 5 % et la purete en glucose au moins egale a 98 %. 

Dans un premier mode preferentiel de realisation du procede conforme a 
10 Tinvention, on utilise un dextrose de forme cristalline essentiellement a dont la 
teneur en eau est au plus egale a 1 %. La granulation par voie humide sera realisee 
avec de 2 a 20 % d'eau amenes par le liant 

Dans un deuxieme mode preferentiel de realisation du procede conforme 
a Tinvention, on utilise un dextrose de forme cristalline essentiellement a, dont la 
15 teneur en eau est comprise entre 1 et 8 %. La granulation par voie humide sera ici 
realisee avec de 1 a 12 % d'eau amenes par le liant. 

Dans un troisieme mode preferentiel de realisation du procede conforme 
a Tinvention, on utilise un dextrose de forme cristalline essentiellement a, dont la 
teneur en eau est comprise entre 8 et 10 %. La granulation par voie humide sera ici 
20 realised avec 1 a 8 % d'eau amenee par le liant. 

L' etape de maturation/sechage sera conduite dans ces trois modes 
preferentiels de realisation de maniere a obtenir un dextrose pulverulent conforme 
a Tinvention presentant une teneur en eau finale au moins egale a 1 %, de 
preference comprise entre 2 et 10 %, et plus preferentiellement encore comprise 
25 entre 5 et 9,5 %. 

Par *' forme cristalline essentiellement a on entend un dextrose poudre 
dont la forme cristalline a represente au moins 95 % en poids des formes 
cristallines sous laquelle le dextrose peut se presenter. 
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II est a preciser que, comme l*a constate la societe Demanderesse, le 
produit conforme a V invention ne peut pas etre prepare par simple atomisation, 
cristallisation ou granulation a partir d'une solution de glucose, car dans ce cas les 
proprietes remarquables de compressibilite ne peuvent etre en fait obtenues que 
5 par addition d' adjuvants, comme il a ete precise plus haut. 

C'est ainsi que les essais en enceintes climatiques d'obtention de 
dextroses monohydrates compressibles, renfermant des contenus variables en eau, 
realises par ailleurs par ARMSTRONG et al (in Drug development and industrial 

— i i nor i "» i ooc ic\/\i\ — ' * x i * j__ 

yuanna^y, i^ou, i^, looj-i^uij u paa jj cuius a iclu auicut u uulciiu uc» 

10 dextroses ayant de telles proprietes de compression. 

Dans le procede selon 1' invention, on choisit comme produit de depart de 
preference un dextrose cristallin a renfermant une teneur en eau superieure a 1 %, 
de preference comprise entre 2 et 10%, pour obtenir un dextrose hydrate 
conforme a V invention presentant, selon le test A, une compressibilite au mo ins 
15 egale a 70 N et avantageusement comprise entre 90 et 200 N. 

On choisit plus preferentiellement un dextrose cristallin a renferment une 
teneur en eau au plus egale a 1 % pour obtenir un dextrose hydrate pulverulent 
conforme a V invention presentant, selon le test A, une compressibilite comprise 
entre 150 et 200 N, et selon le test B, une compressibilite au moins egale a 170 N 
20 et notamment comprise entre 175 et 300 N. 

De maniere surprenante et inattendue, la societe Demanderesse a constate 
que la granulation d'un dextrose poudre par voie humide a Paide d'un liant permet 
de preparer avec un haut rendement un produit conforme a 1* invention sur le plan 
de sa compressibilite, mais egalement sur le plan de son aptitude a Tecoulement, 
25 de sa densite et de sa granulomere. 

En effet, les procedes decrits anterieurement ne permettent pas d'obtenir 
1' ensemble des caracteristiques souhaitees. 

Pour proceder a la granulation, on peut employer par exemple un 
melangeur-granulateur en mode discontinu, semi continu ou encore continu 
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comme le FLEXOMIX vertical commercialise par la societe SCHUGI, une 
drageuse se type DRIAM ou DUMOULIN, ou le CB horizontal commercialise par 
la societe LODIGE dans lequel on introduit, via un doseur ponderal, le dextrose 
poudre de depart a granuler en continu et le liant via un doseur volumetrique. 
5 De maniere preferentielle, on choisit d'utiliser un melangeur-granulateur 

continu de type FLEXOMIX vertical SCHUGI. La poudre de dextrose de depart et 
le liant sont tres intimement melanges dans le melangeur-granulateur equipe d'un 
axe avec couteaux disposes en pales, et d'un systeme de pulverisation de liquides 
par buses d' injection. 

10 Selon un mode preferentiel du procede conforme a l'invention, la bonne 

dispersion des constituants et 1 'agglomeration des particules de la poudre de 
dextrose de depart sont realisees par agitation a grande vitesse, i.e. d'une valeur au 
moins egale a 1000 tpm, de preference au moins egale a 3500 tpm. A la sortie du 
melangeur-granulateur, les granules formes sont decharges en continu sur un 

15 sechoir - maturateur. Le dechargement se fait preferentiellement par gravite dans 
le cas dudit granulateur vertical, et par poussee, via Faxe des couteaux rotatifs, si 
le granulateur horizontal est utilise. 

Cette deuxieme etape de sechage - maturation en sortie du melangeur- 
granulateur permet d'eliminer si besoin tout ou partie de Teau provenant du liant, 

20 de maniere a ce que la cristallisation et la stabilisation se produisent apres Tetape 
prealable de granulation, tout en maintenant la teneur en eau du produit final a une 
valeur superieure a 1 %, notamment comprise entre 2 et 10 %. 

Le sechoir - maturateur peut etre par exemple un sechoir - maturateur a lit 
fluidise ou un tambour maturateur rotatif. Le dextrose hydrate pulverulent 

25 conforme a T invention est obtenu apres refroidissement et eventuellement 
tamisage. Dans ce cas, les fines particules peuvent etre directement recyclees en 
tete de granulation, et les grosses particules etre broyees et recyclees en tete de 
tamisage. 
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Le dextrose hydrate pulverulent conforme a I'invention peut etre 
avantageusement employe, en raison de ses proprietes fonctionnelles mentionnees 
plus haut, comme agent edulcorant, osmotique , nutritif ou excipient dans des 
compositions utilisees dans tout type d'industrie, notamment dans les domaines 
5 alimentaire, pharmaceutique, chimique et agrochimique. 

En outre, certaines proprietes avantageuses dudit dextrose hydrate 
pulverulent favorisent son utilisation dans la preparation de comprimes a sucer, a 
macher, a dissoudre ou a avaler, en parti culier destines aux domaines precites. 

V^^V^VUV^-V^ M.L.-^WU «~ «■ 

10 lecture des exemples qui suivent. lis ne sont toutefois donnes ici qu'a titre 
illustratif et non limitatif. 

EXEMPLE 1 

15 On alimente un melangeur-granulateur FLEXOMDC vertical SCHUGI en 

continu via un doseur poudre, a un debit de 500 a 600 kg/h, avec un dextrose 
cristallin monohydrate, fabrique par cristallisation, renfermant 8,4 % d'eau. 

D 'autre part, on alimente le melangeur-granulateur en continu avec le 
liant a 25°C et a un debit de 25 a 35 1/h, via une buse de pulverisation. L'axe 

20 rotatif a couteaux est prealablement regie a la vitesse de 3500 tpm. 

La poudre granulee humide en sortie du melangeur-granulateur tombe en 
continu, par gravite, dans un sechoir - maturateur a lit fluidise SCHUGI a quatre 
compartiments. Dans les trois premiers compartiments, le produit granule est 
seche par de 1'air a 70°C, puis il est refroidi par de Fair a 25°C dans le dernier 

25 compartiment. Le produit granule, seche et refroidi est ensuite tamise en continu 
sur un tamis rotatif equipe d'une toile metallique de 740 urn. 

Le dextrose cristallin monohydrate de depart A et les dextrose hydrates 
pulverulents B, C et D con formes a 1* invention, prepares respectivement avec de 
l'eau, une solution de glucose a 30 % de matiere seche et une solution de glucose 
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a 60 % de matiere seche comme liant, presentent les caracteristiques rassemblees 
dans le tableau I suivant. 

Tableau I 

5 



Parametres 


A 


B 


C 


D 


Richesse en dextrose (% en poids) 


>99,5 


>99 


>99 


>99 


Teneur en forme cristalline a (%) 


>98 


>98 


>98 


>98 


Teneur en eau (%) 


8,4 


8,5 


6,7 


6,3 


Densite apparente (g/ml) 


0,52 


0,57 


0,49 


0,49 


Diametre moyen (um) 


92 


176 


171 


198 


Note d'ecoulement (valeur/100) 


41 


73 


72 


73 


Compressibilite (N) - test A 


50 


77 


103 


103 


Compressibilite (N) - test B 


60 


110 


143 


147 



EXEMPLE 2 

10 On alimente un melangeur-granulateur FLEXOMDC vertical SCHUGI en 

continu via un doseur poudre, a un debit de 500 kg/h, avec un dextrose cristallin 
dont la teneur en eau est de 5 %. 

D'autre part, on alimente le melangeur-granulateur en continu avec de 
Teau a 25° C et a un debit de 35 1/h, via vine buse de pulverisation. L'axe rotatif a 
15 couteaux est prealablement regie a la vitesse de 3500 tpm. 

La poudre granulee humide en sortie du melangeur-granulateur tombe en 
continu, par gravite, dans un sechoir - maturateur a lit fluidise SCHUGI a quatre 
compartiments dans lequel le produit granule est stabilise par de 1'air a 30°C 

Le produit granule ainsi stabilise est ensuite tamise en continu sur un 
20 tamis rotatif equipe d'une toile metallique de 740 um 



13 



Le dextrose cristallin de depart renfermant 5 % d'eau E et le dextrose 
hydrate pulverulent F conforme a V invention presentent les caracteristiques 
rassemblees dans le tableau II suivant. 

Tableau II 



Parametres 


E 


F 


Richesse en dextrose (% en poids) 


>99 


>99 


Teneur en forme cristalline a (%) 


>98 


>98 


Teneur en eau (%) 


5 


7,6 


Densite apparente (g/ml) 


0,60 


0,56 


Diametre moyen (^tm) 


241 


300 


Note d'ecoulement (valeur/100) 


53 


73 


Compressibilite (N) - test A 


<50 


83 


Compressibilite (N) - test B 


<50 


111 



Exemple 3 

On alimente un melangeur-granuiateur FLEXOMDC vertical SCHUGI en 
continu via un doseur poudre, a un debit de 800 kg/h, avec un dextrose cristallin 
dont la teneur en eau est de 0,5 %. 

D' autre part, on alimente le melangeur-granuiateur en continu avec de 
l'eau a 25°C et a un debit de 80 I/h, via une buse de pulverisation. L'axe rotatif a 
couteaux est prealablement regie a la vitesse de 3500 tpm. 

La poudre granulee humide en sortie du melangeur-granuiateur tombe en 
continu, par gravite, dans un sechoir - maturateur a lit fluidise SCHUGI a quatre 
compartiments dans lequel le produit granule est stabilise par de Tair a 30°C. 

Le produit ainsi stabilise est ensuite tarnise en continu sur un tamis rotatif 
equipe d'une toile metaliique de 740 um. 
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Le dextrose cristallin de depart G et le dextrose hydrate pulverulent H 
conforme a ['invention presentent les caracteristiques rassemblees dans le tableau 
III suivant. 

5 Tableau III 



Parametres 


G 


H 


Richesse en dextrose (% en poids) 


99 


99 


Teneur en forme cristalline a (%) 


98 


98 


Teneur en eau (%) 


0,5 


7,6 


Densite apparente (g/ml) 


0,53 


0,59 


Diametre moyen (^m) 


224 


434 


Note d'ecoulement (valeur/100) 


43 


81 


Compressibilite (N) - test A 


45 


195 


Compressibilite (N) - test B 


50 


260 



Exemple 4 

D'autres produits pulverulents conformes a V invention sont prepares en 
10 appliquant le procede decrit dans les exemples 1,2 et 3, mais en modifiant les 
conditions de mise en oeuvre de maniere a obtenir une gamme d'echantillons 
ayant un degre d'hydratation et une compressibilite variables. 

Les produits obtenus presentent les caracteristiques enoncees dans le 
tableau IV ci-dessous, et sont compares a des dextrose pulverulents connus par 
15 ailleurs. 
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Tableau IV 



Parametres 


conformed a 
1' invention 


CERFT OS 
E 


PATsITAR® 


Richesse en dextrose (% en poids) 


>99 


99 1 


94 7 


Teneur en maltose (%) 


o 


0 7 




Teneur en maltotriose (%) 


0 


0,1 


0,6 


Teneur en forme cristalline a (%) 


>95 


>99,8 


Nd* 


Teneur en eau (%) 


2,3 - 8,7 


9,1 


9,2 


Densite apparente (g/ml) 


0,49-0,59 


0,58 


0,61 


Diametre moyen (^m) 


99 - 474 


350 


260 


Note d'ecoulement (valeur/100) 


60-90 


75 


70 


Compressibilite (N) test A 


70 - 200 


60 


131 


Compressibilite (N) test B 


175-300 


143 


163 



*Nd : Non determine 



Les dextrose hydrates pulverulents conformes a T invention possedent 
5 tous, comparativement aux produits de Tart anterieur, d'excellentes proprietes 
fonctionnelies, d'aptitude a Tecoulement et surtout de compressibilite et ceci 
malgre de hautes richesse en dextrose et purete cristalline en forme a. 

Ces nouveaux produits, notamment ceux presentant une compressibilite 
superieure a 200 N, sont particulierement aptes a etre utilises sans inconvenient 
10 dans les industries alimentaire, pharmaceutique, chimique et agrochimique, en 
particulier comme agents de compression. A la connaissance de la societe 
Demanderesse, il n'existe pas de dextrose pulverulent qui presente une valeur de 
compressibilite, selon le test A, comprise entre 180 et 200 N, et selon le test B, 
superieure a 220 N, et avantageusement superieure a 230 N. 

15 
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Exemple 5 

La fabrication de comprimes a sucer destines a la preparation de 
confiserie est realisee a partir de dextroses hydrates pulverulents conformes ou 
non a 1* invention. 

La composition de ces comprimes est donne par le tableau V suivant. 

Tableau V 



Composition 


Repartition 
en poids (%) 


Dextrose 


97,5 


Acide citrique 


1,5 


Arome citron 
(poudre) 


0,5 


Stearate de 
magnesium 


0,5 



Le melange des differents constituants est effectue pendant 5 min dans un 
melangeur TURBULA commercialise par la societe WILLY A BACHOFEN 
MACHINENFABRIK et les comprimes sont fabriques sur une presse alternative 
FROGERAIS equipee de poincons concaves de 13 mm. 

Le tableau VI suivant rassemble les resultats obtenus avec un dextrose 
cristallin temoin de Tart anterieur et les trois dextrose hydrates C, F et H prepares 
suivant les exemples 1, 2 et 3 precedents. 
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Tableau VI 



Dextrose 


Dextrose 
cristallin 


Dextrose C 


Dextrose F 


Dextrose H 


Poids des 
companies (mg) 


733 


735 


734 


736 


Epaisseur des 
comprimes (mm) 


6 


6 


6 


6 


comprimes (g/ml) 


1,3 


1,3 


t -» 

i,j 


1,3 


Rapport de Durete* 


1 


1,5 


1,6 


4 



* : on entend par " rapport de durete " le rapport des duretes 
SCHLEUNIGER des comprimes prepares a partir des dextrose 
conformes a V invention versus la durete des comprimes prepares avec le 
dextrose cristallin temoin. 



Tous les melanges effectues avec les dextroses hydrates conformes a 
F invention donnent des resultats bien superieurs a ceux obtenus avec un dextrose 
10 cristallin classique (de 1,5 a 4 fois la durete du temoin). II est confirme que la 
meilleure comprimabilite est encore celle du produit H, qui a ete prepare a partir 
d'un dextrose cristallin ay ant une teneur en eau de 0,5 %. 
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REVINDICATIONS 

1 . ' Dextrose hydrate pulverulent caracterise en ce qu'il presente : 

- une richesse en dextrose au moins egale a 98 %, 

5 - une teneur en forme cristalline a au moins egale a 95 %, 

- une teneur en eau superieure a 1 %, de preference comprise entre 2% et 
10 % et plus preferentiellement encore comprise entre 5 et 9,5 %, 

- une compressibilite, determinee selon un test A, au moins egale a 70 N, 
de preference au moins egale a 90 N et plus preferentiellement comprise entre 90 

10 et200N. 

2. Dextrose hydrate pulverulent selon la revendication 1 caracterise en ce 
qu'il presente une compressibilite, determinee selon un test A, comprise entre 150 
et 200 N et selon un test B, au moins egale a 170 N, de preference comprise entre 
175 et 300 N. 

15 3. Dextrose hydrate pulverulent selon Tune ou Fautre des revendications 

1 et 2, caracterise en ce qu'il presente : 

- une densite apparente, determinee selon HOSOKAWA, inferieure a 0, 7 
g/ml, de preference comprise entre 0,45 et 0,65 g/ml et plus preferentiellement 
encore comprise entre 0,5 et 0,6 g/ml, 

20 - un diametre moyen compris entre 50 et 1000 um, de preference compris 

entre 100 et 500 um, 

- une note d'ecoulement au moins egale a 60, de preference comprise 
entre 60 et 90. 

4. Procede de preparation d'un dextrose hydrate pulverulent selon 
25 l ! une quelconque des revendications 1 a 3, caracterise par le fait qu'il comprend 
une succession d'etapes consistant en une etape de rehumidification / granulation, 
a l'aide d'un liant approprie, d'un dextrose cristallin de forme essentiellement a, 
obtenu directement par cristallisation ou par sechage partiel ou total d'un dextrose 
cristallin mono hydrate, puis en une etape de maturation / sechage du dextrose 
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granule rehumidifie ainsi obtenu. 

5. Procede de preparation d'un dextrose hydrate pulverulent selon l'une 
ou Tautre des revendications 1 et 3, caracterise par le fait qu'il comprend une etape 
de granulation d'un dextrose cristallin a presentant une teneur en eau superieure a 
1 %, de preference comprise entre 2 et 10 %. 

6. Procede de preparation d'un dextrose hydrate pulverulent selon l'une 
ou Tautre des revendications 2 ou 3, caracterise par le fait qu'il comprend une 
etape de granulation d'un dextrose cristallin a presentant une teneur en eau au plus 
egale a 1 %. 

7. Procede de preparation selon Tune quelconque des revendications 
4 a 6, caracterise en ce que l'etape de granulation est realisee dans un melangeur- 
granulateur continu. 

8. Dextrose pulverulent caracterise par le fait qu'il presente : 

- une richesse en dextrose au moins egale a 98 %, 

- une teneur en forme cristalline a au moins egale a 95 %, 

- une compressibility determinee selon un test A s comprise entre 180 et 
200 N, et selon un test B, superieure a 220 N, et preferentiellement superieure a 
230 N. 

9. Utilisation d'un dextrose hydrate pulverulent selon Tune quelconques 
des revendications 1 a 3 ou 8, ou obtenu selon l'une quelconque des revendications 
4 a 7 en tant qu'agent edulcorant, osmotique, nutritif ou excipient dans des 
compositions destinees, en particulier, aux domaines alimentaire, pharmaceutique, 
chimique ou agrochimique. 
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granule rehumidifie ainsi obtenu. 

5. Procede de preparation d'un dextrose hydrate pulverulent selon Tune 
ou r autre des revendications 1 et 3, caracterise par le fait qu'il comprend une etape 
de granulation d'un dextrose cristallin a presentant une teneur en eau superieure a 

5 1 %, de preference comprise entre 2 et 10 %. 

6. Procede de preparation d'un dextrose hydrate pulverulent selon Tune 
ou T autre des revendications 2 ou 3, caracterise par le fait qu'il comprend une 
etape de granulation d'un dextrose cristallin a presentant une teneur en eau au plus 
egale a 1 %. 

10 7. Procede de preparation selon Tune quelconque des revendications 

4 a 6, caracterise en ce que l'etape de granulation est realisee dans un melangeur- 
granulateur continu. 

8. Dextrose hydrate pulverulent caracterise par le fait qu'il presente : 

- une richesse en dextrose au moins egale a 98 %, 

15 - une teneur en forme cristalline a au moins egale a 95 %, 

- une compressibilite, determinee selon un test A, comprise entre 1 80 et 
200 N, et selon un test B, superieure a 220 N, et preferentiellement superieure a 
230 N. 

9. Utilisation d'un dextrose hydrate pulverulent selon Tune quelconques 
20 des revendications 1 a 3 ou 8, ou obtenu selon Tune quelconque des revendications 

4 a 7 en tant qu'agent edulcorant, osmotique, nutritif ou excipient dans des 
compositions destinees, en particulier, aux domaines alimentaire, pharmaceutique, 
chimique ou agrochimique. 



